
บ ท ท ี่ 3

วิธีดำเนินการวิจัย

ว ิธ ีการดำเน ินการว ิจ ัยประกอบด ้วยข ั้นตอนด ังต ่อไปน ี้

1 การเต'ร ียมสารประกอบ Pb(M n, 1 N b2/3)0 ,  -  P (Z r ,T i)0 ,

2 การเต ิมสารท ี่ช ่วยลดอ ุณ หภ ูม ิในการเผาซ ินเทอร ์

3 การว ิเคราะห ์สมบ ัต ิทางกายภาพของช ินงาน

4 การว ิเคราะห ์สมบ ัต ิทางเพ ียโซอ ิเล ็กทร ิกของช ินงาน

3.1 วัสดุอุปกรณ์ท่ีใช้ในการวิจัย

ตารางท ี่ 3.1 แสดงถ ึงสารเคม ีท ี่ใช ้ในการว ิจ ัย

ช ื่อสารเคม ี บร ิษ ัท ล ักษณะเฉพาะ

1 Z ircon ium  oxide A ld r ich Purity > 99 %

2 Manganese oxide A ld r ic h Purity  > 99 %

3 Lead ox ide A ld r ich Purity  >  99 %

4 Z inc  ox ide A ld r ich Purity  > 99 %

5 T itan ium  oxide A ld r ich Purity  > 99 %

6 N io b ium  oxide A ld r ich Purity  > 99 %

7 P o ly v in y l A lco ho l A s ia  pac ific

8 E thanol M em k Purity  > 99 %

9 S ic  powder M erck 0.6 Jiim

น
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อ ุปกรณ ์สำค ัญท ี่ใช ้ในการว ิจ ัย

1 เคร ื่องบด (ba ll m il l)

2 เครองอ ัด ไฮโดรล ิก  (hyd rau lic  press)

3 เคร ื่องเอกซ ์เรย ์ด ิฟแฟรคโทรม ิเตอร ์ (x  -  ray d iffra c tom e te r,X R D )

4 กลองจ ุลทรรศนอเลกตรอนแบบส ่องกราด(scanning electron m icroscope,SEM )

5 เคร ื่องว ัดค 'าส ัมประส ิทธ ิ”เพ ียโซอ ิเล ็กทร ิก ( t / 33 meter)

6 เคร ื่อ งอ ิมพ ิแดนซ ์อนาไลเซอร ์ (impedance analyzer H P4294A )

7 เตาเผา (m u ffle  furnace)

ล ักษณ ะของอ ุปกรณ ์สำค ัญ ท ี่ใช ้ในงานว ิจ ัยแสดงด ังร ูปท ี่ 3.1 -  3.3

ร ูปท ี่ 3.1 แสดงเคร ื่อ งอ ิมพ ิแดนซ ์อนาไลเซอร ์ (impedance analyzer H P4294A )
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รูปท ี่ 3.2 แสดงเคร ื่องว ัดค 'าส ัมประส ิทธ ิ”เพ ียโซอ ิเล ็กทร ิก (๔ 33 meter)

ร ูปท ี่ 3.3 แสดงอ ุปกรณ ์ท ี่ใช ้ในการโพ ลช ิ้น งาน
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3.2 ขั้นตอนการสังเคราะห์สาร

3.2.1 ข ันตอนในการเตร ียมสาร P M nN  - PZT

1 ช ั่งส ารให ้ได ้น ํ้าหน ักด ังตารารางท ี่ 3.2

2 นำสารต ั้งด ้นท ี่ช ั่งแล ้วบรรจ ุล งในขวดบดโพ ล ีเอทท ีล ีนท ี่ม ีความหนาแน ่นส ูง  ซ ึ่ง 

ภายในบรรจ ุล ูกบดเซอร ์โค เน ียประมาณ คร ึ่งขวด

3 เต ิม เอทท ิลแฮลกอฮอล ์เพ ื่อ เป ็นต ัวกลางในการบดลงไปในขวดบดให ้ได ้ประมาณ  2 

ใน 3 ของความส ูงของขวดบด

4 นำขวดบดท ี่ป ิดฝาสน ิทวางบนเคร ื่อ งบดแบบบอลม ิลล ์ โดยใช ้เวลาบดประมาณ  24 

ช ั่ว โมงด ้วยความเร ็ว  258 รอบต ่อนาท ี

5 กรองเอาล ูกบดออกจนเหล ือเฉพาะสารผสมท ี่ต ้องการแขวนลอยอย ู่ใน เอทท ิล  

แอลกอฮอล ์

6 ระเหยเอทท ิลแอลกอฮอล ์ออกโดยใช ้ความร ้อนจนกระท ั่งเหล ือ เฉพาะเน ือ  

สารประกอบ PM nN  - PZT

7 นำเน ื้อสารท ี่บดแล ้วไปอบแห ้งท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 80 องศาเซลเซ ียสเป ็นเวลาประมาณ 12 

ช ั่ว โม งจน ได ้น ำห น ักค งท ี่

8 นำเน ื้อสารไปบดกระจายด ้วยโกร ่งบดท ี่ทำจากอะถ ูม ินา

9 ค ัดขนาดของสารโดยการกรองผ ่านตะแกรงเบอร ์ 100

10 นำสารท ี่ได ้ไป เผาแคลไซน ์ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 900 องศาเซลเซ ียสเป ็นเวลา 3 ช ั่ว โม ง โดย 

ใช ้อ ัตราในการเผา 300 องศาเซลเซ ียสต ่อช ั่ว โมง ด ังร ูปท ี่ 3.4



ตารางท ี่ 3.2 แสดงถ ึงปร ิมาณ ฃลงสารต ั้งต ้นท ี่ใช ้

สูตรของสารประกอบ นาหนักต่อ 
โมล 
(กรัม)

จำนวน 
โมลท่ี 
เตรียม

PbO
(กรัม)

TiO,
(กรัม)

MnO,
(กรัม)

Nb,0,
(กรัม)

7.1-0,
(กรัม)

Zn O 
(กรัม)

นำหนักร าม 
(กรัม)

Pb(Zr„ 5,Ti,,411),,925(Mท,,,Nb^3)0 ,,,,0,+ZnO
0%

326.3534 0.3677 82.056 13.0426 0.7992 2.4438 21.8422 ก.000 1204558

Pb(Zr„,:Ti(1411) 11,,, (Mn,„NbK1) 0,, ,5๐, +ZnO 
0.25%

326.3534 0.3677 82.056 13.0426 0.7992 2.4438 21.8422 0 301 1 1 20 7569

pwz '■1, ,2 r i„ «1, M ท 1,,Nb 2, ป,,,, 175° ,  +Zn°
ก.5%

326.3534 0.3677 82.056 13.0426 0.7992 2.4438 21.8422 0.6022 121.058

Pb(Zl*0 <52̂*0 4X̂11.925̂ 1/3̂ 2̂/3̂ 0.075̂ 3 "*"ZnO 
0.75%

326.3534 0.3677 82.056 13.0426 0.7992 2.4438 21.8422 0.9033 121 2851

Pb<Zr052Ti04K>0925(Mn1/3Nb 213 >0,,75(ว 3 +ZnO 
1%

326.3534 0.3677 82.056 13.0426 0.7992 2.4438 21.8422 1.2044 121.5862
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อ ุณ ห ภ ูม ิแคลไซน ์(°C)

3 6 9

รุ.ปที่ 3.4 แสดงแผนผ ังในการแคลไซน ์สารเพ ีย โซอ ิเล ็กทร ิก
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1 เต ิมสารช ่วยลดอ ุณ หภ ูม ิในการซ ิน เทอร ์ในปร ิมาณ ร ้อยละ 0, 0.25, 0.5, 0.75และ 1 

โดยนาหน ัก

2 บรรจ ุใน ขวดบ ดโพ ณ ีอท ท ีล ีน  แล ้วนำไป เข ้าเคร ื่อ งบดแบบบอลม ิลล ์ 24 ช ั่ว โมงด ้วย  

ความเร ็ว 250 รอบต ่อนาท ี เพ ื่อให ้สารท ี่ได ้ม ีขนาดอน ุภาคเล ็กลง

3 เต ิมสารละลาย P o ly v in y l A lco ho l (P V A ) ความเข ้มข ้น 3%  จำนวน 3%  โดยน ํ่าหน ัก  

ของสารเพ ื่อ เป ็นต ัวช ่วยประสานในการข ึนร ูป ในช ั่ว โม งส ุดท ้ายของการบด

4 ระเหยจนแห ้ง พ ร ้อมท ั้งน ำไป อบ แห ้งให ้น ํ้าหน ักคงท ี่

5 บดกระจายด ้วยโกร ่งบดอะล ูม ินา

6 นำสารท ี่ได ้ไปกรองผ ่านตะแกรงขนาด  1 0 0 เมช

7 อ ัดข ึนร ูป เป ็นช ินงานทรงกลมท ี่ม ีขนาดเส ้นผ ่าศ ูนย ์กลาง 10 ม ิลล ิเมตร และม ีความ  

ห น า ! ม ิลลิเมตร หน ักเม ็ดละ 1 กร ัมด ้วยแรงขนาด 1 ต ันต ่อตารางเซนต ิเมตร

8 เผาช ิน เทอร ์ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิต ังแต ่ 900 ,9 50 ,1000 ,1050  องศาเซลเซ ียสตามลำด ับ  โด ย ใช ้ 

อ ัตราการเผาท ี่ 150 องศาเซล เซ ียสต ่อช ั่ว โม งจน กระท ั่งถ ึง  550 องศาเซลเซ ียส ค ้างไว  ้

30 นาท ี แล ้วเพ ิ่มอ ุณ หภ ูม ิในการเผาในอ ัตรา 150 องศาเซลเซ ียสต ่อช ั่ว โม ง จนกระท ั่ง  

ถึง 850 องศาเซลเซ ียส  ค ้า ง ไว ้ 1 ช ั่ว โม ง  แล ้วเพ ิ่มอ ุณ หภ ูม ิในการเผา 300 องศา 

เซล เซ ียสต ่อช ั่ว โมง จนกระท ั่งถ ึงอ ุณ หภ ูม ิส ุดท ้ายในการช ิน เทอร ์ โดยค ้างไว ้ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิ 

ส ุดท ้าย 2 ช ั่ว โม งห ล ังจากน ั้น ล ด อ ุณ ห ภ ูม ิล งจน ก ระท ั่งถ ึงอ ุณ ห ภ ูม ิห ้อ งด ้วยอ ัต รา  300 

องศาเซลเซ ียสต ่อช ั่ว โมง โดยล ักษณ ะการเพ่ิมลดอ ุณ หภ ูม ิในการช ิน เทอร ์แสดงด ังร ูปท ี่

3.5

ล ักษณ ะแผนผ ังของการทดลองเป ็น ไปตามร ูปท ี่ 3.6

3.2.2 การเต ิมสารช ่วยลดอ ุณหภ ูม ิในการซ ินเทอร์
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อ ุณ หภ ูม ิช ิน เทอร ์ (°C)



I

I
อบแห ้งท ี่ 8 0  ° c

1โ

ร ่อนผ ่านตะ แกรง 100 เมช

ไr

อ ัดข ึ้นร ูป

t

ข ัดผ ิวหน ้า และทาด ้วยโลหะเง ิน

ว ิเคราะห ์สมบ ัต ิทางเพ ียโซอ ิเล ็กทร ิก  

ค่า Q .k 1 d K
^  n i  P 33

T
กระบวนการจ ัด เร ียงไดโพล

- ว ิเคราะห ์เฟส

- ว ิเคราะห ์ความหนาแน ่น

- ว ิเคราะห ์โครงสร ้างจ ุลภาค

เติม P V A  ช ั่ว โมงส ุดท ้าย  

ของการบด

J/
ร ุปท ้ 3.6 แสดงแผนผ ังข ันตอนการว ิจ ัย
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3.3 การวิเคราะห์สมฟ้ฅิทางกายภาพ

3.3.1 การว ิเคราะห ์เฟส

การว ิเคราะห ์เฟ สของช ิ้น งาน น ั้น ท ำการว ิเคราะห ์โดยใช ้เคร ื่อ ง  X  -  ray d if f ra c to m e te r  

(X R D ) เพ ื่อว ิเคราะห ์ว ่าสารท ี่ได ้น ั้นม ีเฟ สเพ อร ์รอพ สไกท ์หร ือ ไม ่ โดยสารท ี่ผ ่าน การช ิน เท อร ์แล ้วจะ  

ถ ูก น ำไป ใส ่ใน แ ผ ่น อะล ูม ิเน ียม ท ี่รอ งร ับ ส ารต ัวอ ย ่างโด ย ใช ้ด ิน น ำม ัน เป ็น ต ั:}แ ด ต ิด แล ้วป ิด ท ับ ด ้วย  

ก ระจ ก ใส ราบ  จากน ัน น ำไป ท ด สอบ ด ้วย เค ร ื่อ ง  X R D  โดย ใช ้อ ัต ราการเพ ิ่มม ุม ใน การกวาด  0.25  

องศาต ่อ นาท ี และทำการกวาดม ุม  2 6 ต ั้งแ ต ่15 องศา จนกระท ั่งถ ึง  70 องศา ใช ้ก ำล ังไฟ ฟ ้า  40 ก ิโล  

โวล ต ์ และกระแส40 ม ิลล ิแอมแปร ์ และ,ใช ้ C u -Ka  rad ia tion ท ี่ค ่า A เท ่าก ับ 1 .5 4 0อ ังสตรอม

3.3.2 การว ิเคราะห ์ความหนาแน ่น

ความหนาแน ่นทำการว ิเคราะห ์โดยใช ้ว ิธ ีอะค ีม ีด ิส  โดยการนำ'ช ินงานท ี่ผ ่านการเผา1ช ิน เทอร ์ 

และข ัดปร ับขนาดเร ียบร ้อยแล ้วไปอบให ้แห ้ง จากน ั้นก ็น ำไปช ั่งหาน ั้าหน ักแห ้ง (D ) เสร็จแล้วก ็นำ 

ช ินงานไปต ้มในนำกล ั่นด ้วยอ ุณ หภ ูม ิท ี่น ำเด ือดโดยใช ้เวลาในการต ้ม  6 ช ั่ว โม ง เพ ื่อต ้มเสร ็จแล ้วก ็แช ่ 

ช ิ้น งาน ไว ้ 24 ช ั่ว โม งเพ ื่อ ให ้ม ั่น ใจว ่าน ำได ้ซ ึม เข ้าไป ใน เน ื้อของช ิ้น งานท ั้งหมดแล ้ว  จากนั้นนำ 

ช ิ้น งานไปช ั่ง เพ ื่อหาน ั้าหน ัก เป ียก  {พ )  และช ั่งในนำเพ ื่อหาน ั้าหน ักแขวนลอย ( / )  เพ ื่อนำไป  

คำนวณ หาความหนาแน ่น โดยใช ้สมการ

เม่ือ P คือความหนาแน่น (g/cin3)
D คือน้ัาหนักแห้ง (g)
พ คือนำหนักเปียก (g)
I คือนำหนักท่ีช่ังในนำ หรือนำหนักแขวนลอย (g)

M

การวิเคราะห์หาความหนาแน่นตามทฤษฎี 
ใช้สมการ
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เมื่อ P ค ือความหนาแน ่น  (g /cm 3)

M  ค ือนำหน ักของสาร 1 โมล (g )

N a ค ือเลขอาโวกาโด  

V  ค ือปริมาตร (m 3)

การหาปร ิมาตรของหน ึ่งหน ่วยเซล  (u n it ce ll) ตามทฤษฎ ี

เน ื่อ งจากช ิน งานท ี่ได ้ม ีล ักษณ ะโครงสร ้างเป ็นแบบ เตตระโกนอล  ซ ึ่งสามารถท ี่จะ  

คำนวณ หาปร ิมาตรของช ินงานตามทฤษฎ ีโดยใช ้สมการ

V  = a 2c
เมื่อ a  และ และ C ค ือขนาดของผล ึกตามแนวท ิศ ่ a  และ c ( la ttice  parameters) ใน กรณ ีน ี้ 

เราสามารถหาค ่า a  และ C โดยพ ิจารณ าจากระนาบของพ ีค (200) และ (002)

สำหรับค ่าแลชต ิซพาราม ีเตอร๙คำนวณ ได ้จากสมการ

ท ี่พ ีค (200)

1 h2+k2 r- 
4 ,  « 2 + c 2

1 2 2 +  0 2 1 0 2 _  4
d-)QQ CI ~ c~ CI ~

จะได ้ a = 2x d200

ท ี่พ ีค (002)
1 O2 + 0 2 1 2 _  4  

พ ั0 0 2  a  "  c  c ~

จะได ้ C  — 2 X  d 00 2

การว ิเคราะห ์ค ่าร ้อยละของความหนาแน ่นส ัมพ ัทธ ์

ค ่าร ้อยละของความหนาแน ่นส ัมพ ัทธ ์คำนวณ โดยใช ้สมการ  

%  ความห น าแน ่นส ัมพ ัท ธ ์ = ความหนาแน ่นของช ินงาน  X  100 / ความหนาแน ่นตามทฤษฎ ี
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3.3.3 การว ิเคราะห ์โครงสร ้างจ ุลภาค

โค ร งส ร ้า ง จ ุล ภ าค ท ำก าร ว ิเค ร า ะ ห ์โด ย ใช ้ก ล ้อ งจ ุล ท ร ร ศ น ์อ ิเล ็ก ต ร อ น แ บ บ ส ่อ งก ร า ด
3/ 1

(scanning electron m icroscope, SEM ) โดยช ิน งานท ีผ ่านการซ ิน เทอร ์และข ัดปร ับขนาดเร ียบร ้อย  

แล ้วถ ูกทำให ้นำไฟฟ ้าโดยการเคล ือบด ้วยทองในบรรยากาศส ุญ ญ ากาศด ้วยเคร ื่อง Ion coater โดย ใช  ้

ว ิธ ีก าร เค ล ือ บ แ บ บ ส ะ !เต เต อ ร ิง เป ็น เวล า6 0 ว ิน าท ีห ล ังจ าก น ั้น น ำไป ส ่อ งด ้วยกล ้อ ง  SEM  โดยการ  

ใช ้กำล ังขยาย 10000 เท่า เพ ื่อศ ึกษาด ูล ักษณ ะเกรนและโครงสร ้างจ ุลภาคขอJ ช ิ้น งาน  หล ังจากน ั้น  

ถ ่ายภาพของช ินงานต ัวอย ่าง

3.4 การว ิเคราะห ์สมมตทางเพ ียโซอ ิเล ็กทร ิก

3.4.1 การว ิเคราะห ์ค ่าส ัมประส ิทธ ์เพ ียโชอ ิเล ็กทร ิก  (p iezoe lectric charge constant 1 d  )
ช ิ้นงานท ี่ผ ่านการทำข ั้ว  แล ้วถ ูกท ิ้งไว ้ 1 ว ัน หล ังจากน ันก ็น ำไปว ิเคราะห ์ค ่า  <รั3ใ โดยการใช ้ 

เครื่อง d  M ete r สำหร ับการว ัดค ่าจะว ัดท ี่ช ิน งานจำนวน  3 ช ิน โด ย ใน ห น ึ่งช ิ้น งาน จะว ัด จำน วน  6 

จุด โดยการว ัดด ้านบวก 3 จุด และว ัดด ้านท ี่เป ็นลบ 3 จุด หล ังจากน ั้นก ็นำมาหาค ่าเฉล ี่ย

3.4.2 การว ิเคราะห ์ค ่าคงท ี่ไดอ ิเล ็กทร ิก  (d ie lec tric  con s ta n t, K )

ช ิ้นงานท ี่ผ ่านการทำข ั้ว แล ้วถ ูก ท ิ้ง ไว ้ 1 ว ัน ถ ูกนำไปว ิเคราะห ์ค ่า  K โดยการว ัดค ่าความจ  ุ

ไฟ ฟ ้า  ( C )  ท ี่ค วามล ี่ 1 kH z  ห ล ังจ าก น ั้น ว ัด ค วาม ห น าแ ล ะพ ื้น ท ี่ห น ้าต ัด ข อ งช ิ้น งาน เพ ื่อ น ำไป  

คำนวณหาค ่า ^ด ย ก าร ใช ้ส ม ก าร

£ 0 A
เม่ือ K คือค่าคงท่ีไดอิเล็กทริก

C คือค่าความจุไฟฟ้า ( F)
I  คือค่าความหนาของชินงาน (m)

£ 0 คือค่าสภาพยอมทางไฟฟ้า มีค่าเท่ากับ 8.85 X  10 I: F/m

3.4.3 การวิเคราะห์ค่าสัมประสิทธิคูควบการเปลี่ยนแปลงพลังงาน กล -  ไฟฟ้า (electromechanical 
coupling factor, k  )
ชิ้นงานท่ีผ่านการทำขั้ว แล้วถูกทิ้งไว้ 1 วัน จากนั้นนำไปวิเคราะห์ค่าสัมประสิทธิการ 

เปลี่ยนแปลงพลังงาน k p โดยใช้เครื่องอิมพิแดนอนาไลเซอร์ (impedance Analyzer HP4294A) วัด 
ความถี่เรโซแนนซ์ (resonant frequency, / 0) และความถีแอนตีเรโซแนนช์ (antiresonant 
frequency, f  1. ) เพ่ือนำไปคำนวณหาค่า ( k p ) โดยการใช้สมการ
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เม่ือ

J ( fa -  fr  ไ
k r= {o395fr + O M l(fa- f r )}

f  1. ค ือความ ถ ี่เร โซแน น ซ ์ (H z)

/ 0 ค ือความถ ี่แอนต ีเรโซแนนช ์ (H z)

3.4.4 การว ิเคราะห ์ค ่าส ัมประส ิทธ ิค ุณ ภาพเช ิงกล (mechan ica l qua lity  fa c to r ,Q J

ช ิน งานท ี่ผ ่านการทำข ัว  และผ ่าน การโพ ลแล ้วถ ูกท ิ้ง ไว ้ 1 วัน จากน ั้นนำไปว ิเคราะห ์ค ่า  O'น
โดยใชเครอง Impedance A na lyze r (H P 4294A ) ว ัดความ .ถ ีเรโซแนนซ (resonant frequency, f  1.) 
แ ล ะค วาม ถ ี่แ อ น ต ีเร โซ แ น น ซ ์(antiresonant frequency, f 0) ว ัดความต ้านทานของช ิน งาน  ( Z ;. ) ที่ 

ความ ถ ี่เร โซแ น น ซ ์แ ล ะว ัด ค ่าค วาม จ ุไฟ ฟ ้า  ( C  ) ท ี่ความถ ี่ 1 Hz เพ ื่อท ี่จะนำไปคำนวณ หาค ่า Q111
โดยการใช ้สมการ

เมื่อ

fa
0" ■  2  *Z rC M fa2- f r2)

Qm คอค่า mechanica l qua lity  factor 

f  1. ค ือความ ถ ี่เร โซแน น ซ ์ (H z) 

f 0 ค ือความถ ี่แนต ี้เร โซแนนซ ์ (H z)

Z 1. ค ือความต ้านทานท ี่ค วามถ ี่เรโซแนนช ์ (โอ ม ห ์)  

C ค ือความจ ุไฟฟ ้าท ี่ความถ ี่ 1 Hz (F)

<=» ๙' 1 es es
3.4.5 การว ิเคราะห ่คาวงจรฮ ิส เทอร ่ร ิช ิส

ช ิ้น งานท ี่ผ ่านการซ ิน เทอร ์และผ ่านกระบวนการในการทำข ั้ว เร ียบร ้อยแล ้ว  นำไปว ัดค ่า  

วงจรฮ ีส เท อร ์ร ีช ีส  โดยใช ้เคร ื่อ งว ัดฮ ีส เทอร ์ร ีซ ีสล ูป  H igh  voltage interface
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